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The synthesis of the superconducting pellets of Bi1.6Pb0.4Sr2 Ca1.8 
Mg0.2Cu3O10+δ has been conducted using the solid method and 
repeated sintering process. The samples were analyzed using XRD 
(X-ray Diffractometer) and SEM-EDS (Scanning Electron Micros-
copy-Energy Dispersive Spectroscopy). Based on XRD analysis 
results, the obtained phase is (Bi,Pb) -2223, (Bi,Pb)-2212, CaPbO3, 
Ca2PbO4, and MgO. Recurrent sintering treatment of BPSCCO 
doping Mg test specimens increase the volume fraction (Bi,Pb) 
-2223 from 37% to 68%. Based on SEM analysis, the surface area 
of porosity at the surface of the test object is 4,742%. As for re-
peated sintering treatment resulted in a decrease of porosity from 
4.742% to 2.132% to 1.589% for sintering test 1 times, 2 times, 
and 3 times. The grain shape is also increasingly more uniform 
as a result of the repeated sintering treatment given to the sample.
Keywords: BPSCCO, Doping Mg, Volume fraksi of (Bi,Pb)-2223, 
Porosity, Recurrent sintering
Kata kunci: Abstrak
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Sintering berulang
Telah dilakukan sintesis pelet superkonduktor Bi1.6Pb0.4S2Ca1.8 
Mg0.2Cu3O10+δ menggunakan metode padatan dan proses sintering 
berulang. Benda uji yang dibuat dianalisis dengan menggunakan 
XRD (X-ray Diffractometer) dan SEM–EDS (Scanning Elektron 
Microscopy-Energy Dispersive Spectroscopy). Berdasarkan anali-
sis XRD, fase yang terbentuk adalah (Bi,Pb)-2223, (Bi,Pb)-2212, 
CaPbO3, Ca2PbO4, dan MgO. Perlakuan sintering berulang pada 
benda uji BPSCCO doping Mg dapat meningkatkan fraksi volume 
(Bi,Pb)-2223 dari 37% menjadi 68%. Berdasarkan analisis SEM, 
didapatkan luas porositas pada morfologi permukaan benda uji 
sebesar 4,742%. Adapun dengan perlakuan sintering berulang 
menyebabkan terjadinya penurunan luas porositas dari 4,742% 
menjadi 2,132% hingga 1,589% untuk benda uji sintering 1 kali, 
2 kali, dan 3 kali. Bentuk butir juga semakin lebih seragam akibat 
dari perlakuan sintering berulang yang diberikan pada sampel. 
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PENDAHULUAN
Sejak penemuan superkonduktor tipe 
oksida Cu yang memiliki suhu kritis tinggi 
pada tahun 1986, penelitian untuk aplikasi 
superkonduktor menjadi semakin gencar 
dilakukan. Salah satu superkonduktor 
t ipe  oks ida  adalah  superkonduktor 
BPSCCO.  Saat  in i ,  superkonduktor 
BPSCCO memiliki suhu kritis sebesar 
110 K (Cardwell and Ginley 2003; Poole 
et al. 2007). Dengan suhu kritis yang 
tinggi, superkonduktor BPSCCO banyak 
digunakan sebagai aplikasi di bidang 
energi, transportasi, dan kesehatan. 
Permasalahan yang timbul pada 
superkonduktor sistem BPSCCO saat ini 
adalah kerapuhan materialnya, susunan 
yang berlapis menyebabkan material ini 
sulit diberi perlakuan yang keras. Untuk itu 
diperlukan material lain guna memperbaiki 
sifat ketangguhan patah BPSCCO.
Penambahan oksida nano dapat 
meningkatkan kekuatan sambungan antar 
butir untuk mengatasi sifat rapuhnya. Di 
samping itu, oksida nano juga berperan 
meningkatkan flux-pinning di batas butir, 
sehingga kapasitas arus kritis superkonduk-
tor juga meningkat (Roumie et al. 2014).
Salah satu jenis senyawa oksida adalah 
MgO. Senyawa MgO dinilai mampu men-
jadi doping untuk memperbaiki kerapatan 
butir BPSCCO karena memiliki sifat me-
kanik dan titik lebur yang tinggi. 
Penelitian Dou dkk. berhasil mencipta- 
kan superkonduktor BPSCCO doping MgO 
dengan sifat mekanik yang lebih baik. 
Hal ini dibuktikan dengan terbentuknya 
keselarasan kristal yang baik pada struktur 
morfologinya (Dou et al. 1989).
Meningkatnya sifat mekanik super- 
konduktor BPSCCO doping Mg ternyata 
tidak seiring dengan peningkatan suhu 
kritisnya. Penambahan doping MgO pada 
sistem superkonduktor BPSCCO justru 
menyebabkan penurunan suhu kritis pada 
sampel. Kocabas melaporkan penambahan 
MgO > 0,1 mol menyebabkan penurunan 
temperatur kritis dan memperlambat pem-
bentukan fasa (Bi,Pb)-2223 (Kocabas et al. 
2010). Demikian juga penambahan 0,2 mol 
Mg dapat menurunkan temperatur kritis 
BPSCCO sekaligus menurunkan fraksi 
volume (Bi,Pb)-2223 (Hawa et al. 2012). 
Oleh karena itu, diperlukan cara lain untuk 
dapat meningkatkan sifat mekanik BPSC-
CO sekaligus meningkatkan suhu kritis 
sampel. 
Abbas dkk. melakukan inovasi dengan 
melakukan percobaan pada sampel BPSC-
CO doping Li dengan perlakuan sintering 
berulang. Pengulangan sintering dimaksud- 
kan untuk meningkatkan kerapatan benda 
uji sesuai dengan struktur mikro dan 
komposisi fase yang diinginkan. Pada 
penelitian Abbas, telah dilakukan per- 
cobaan dengan menyintesis superkonduk-
tor Bi2-xLixPb0.3Sr2Ca2Cu3O10+δ (0 ≤ x ≤ 
0,5) melalui perlakuan sintering berulang 
hingga tiga kali. Hasil analisis menunjuk- 
kan temperatur kritis tertinggi dapat di-
capai hingga 130 K (Abbas, Oboudi, and 
Raoof 2015).
Penelian ini menjelaskan pengaruh 
sintering berulang terhadap pembentukan 
fasa (Bi,Pb)-2223 pada BPSCCO yang 
di-doping dengan Mg dan mengetahui 
tingkat porositas pada morfologi benda uji.
METODE
Bahan dasar yang digunakan terdiri atas 
bahan oksida dan karbonat dengan tingkat 
kemurnian yang tinggi, yaitu: Bi2O3 
(98%), SrCO3 (96%), CaCO3 (98,5%), 
CuO (99%), PbO2 (97%), dan MgO (97%). 
Adapun prosedur pelaksanaan penelitian 
menggunakan metode padatan dengan 
proses sintering berulang pada suhu 850˚C 
selama 30 jam.
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Langkah awal dilakukan penimbang- 
an bahan sesuai persamaan stoikio- 
metri berikut, yaitu Bi1.6Pb0.4Sr-
2Ca1.8Mg0.2Cu3O10+δ dengan  kompo-
sisi bahan   MgO sebesar 0,677% berat. 
Kemudian, benda uji digerus selama 3 jam 
dengan menggunakan mortar agate. Benda 
uji kemudian dipanaskan pada suhu 300°C 
selama 8 jam. Setelah dipanaskan, selan-
jutnya benda uji digerus kembali selama 
6 jam. Kemudian, benda uji dikalsinasi 
pada suhu 820°C selama 20 jam dengan 
kenaikan suhu 5°C/menit. Selanjutnya, 
benda uji dikompaksi dengan tekanan ~379 
MPa berdiameter 12 mm. Lalu, dilakukan 
proses sintering pada suhu 850°C selama 
30 jam dengan kenaikan suhu 5°C/menit. 
Untuk benda uji kedua dan ketiga dilaku-
kan penggerusan, peletisasi, dan sintering 
kembali pada suhu 850°C selama 30 jam. 
Karakterisasi dilakukan dengan XRD 
(X-ray diffratometer) tipe PANanalytical 
Empyrean dan SEM-EDS merk JEOL-
6390A
HASIL DAN PEMBAHASAN
Pengujian XRD
Untuk mengidentifikasi fasa pada benda uji 
BPSCCO doping Mg dilakukan pengujian 
fasa menggunakan XRD. Melalui pengu-
jian ini diperoleh fasa yang terbentuk dan 
fraksi volume dari benda uji. Data yang 
diperoleh dianalisis dengan menggunakan 
software Match v1.10 sesuai dengan data-
base International Centre for Diffraction 
Data (ICDD) edisi tahun 2003. Hasil 
analisis XRD dapat dilihat pada Gambar 1 
berikut ini.
Gambar 1. Pola difraksi benda uji BPSCMgCO (a) 
BPSCMgCO 1 x sintering dan (b) BPSCMgCO 2 
x sintering
Pada pola difraksi Gambar 1 (a) 
terlihat pembentukan fasa (Bi,Pb)-2223, 
(Bi,Pb)-2212, CaPbO3, Ca2PbO4, dan 
MgO. Fasa CaPbO3 dan Ca2PbO4 merupa-
kan fasa impuritas. Pola difraksi Gambar 
1 (b) juga didapati pembentukan fasa yang 
sama, yakni (Bi,Pb)-2223, (Bi,Pb)-2212, 
CaPbO3, Ca2PbO4, dan MgO. 
Hanya saja, pada sudut 2θ = 
33,07°, Gambar 1 (a) teridentifikasi fasa 
(Bi,Pb)-2212 yang kemudian pada pola 
difraksi Gambar 1 (b), puncak tersebut 
menghilang dan terjadi pergeseran puncak 
menjadi 2θ = 33,12°  dengan fasa yang 
teridentifikasi adalah fasa (Bi,Pb)-2223. 
Fasa (Bi,Pb)-2223 yang terbentuk 
memiliki intensitas yang lebih tinggi dar-
ipada fasa (Bi,Pb)-2223 sebelumnya, yaitu 
sebesar 2670,56 cts dengan pergeseran 
puncak sebesar 0,11° kearah kiri. Sementa-
ra, intensitas fasa (Bi,Pb)-2212 mengalami 
penururunan intensitas menjadi 2686,66 cts 
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dengan pergeseran puncak sebesar 0,11° 
ke arah kanan. Meningkatkan intensitas 
(Bi,Pb)-2223 dan berkurangnya intensitas 
(Bi,Pb)-2212 berpengaruh terhadap nilai 
fraksi volumenya.
Untuk mengetahui nilai fraksi volume 
Bi-2223 dan Bi-2212 pada benda uji dapat 
digunakan persamaan 1 dan 2 berikut ini 
(Hawa et al. 2012).
                                                           (1)
    
                                                                      (2)
 Tabel 1. Fraksi volume dan pembentukan fase sudut 2θ pada sampel BPSCMgCO
Benda Uji
Proses 
Sintering
(850°C, 30 jam)
Fraksi Volume (%) 2θ (Degree)/ Intensitas (cts)
Bi-2223 Bi-2223 2θ = 27,43 2θ = 27,50 2θ = 33,12 2θ =  33,23
BPSCMgCO 1 kali 37 63
Fase yang 
terbentuk: 
(Bi,Pb)-2212
Intensitas: 
4771,14
- -
Fase yang 
terbentuk: 
(Bi,Pb)-2223
Intensitas: 
2120,56
BPSCMgCO 2 kali 68 23 -
Fase yang 
terbentuk: 
(Bi,Pb)-2212
Intensitas: 
2686,66
Fase yang 
terbentuk: 
(Bi,Pb)-2223
Intensitas: 
2670,56
-
Meski pada hasil yang diperoleh 
penelitian terdahulu penambahan Mg 
0,2 mol atau lebih besar dari 0,4% berat 
menyebabkan perubahan fase yang mem-
buruk pada sistem (Bi,Pb)-2223 akibat 
pergeseran doping ion Ca2+ oleh ion Mg2+ 
(Hawa et al. 2012; Roumie et al. 2014), 
tetapi penelitian ini menunjukkan bahwa 
pengaruh sintering berulang mampu ber-
kompetisi mengatasi efek buruk tersebut 
terbukti dengan adanya peningkatan fraksi 
volume-2223. Peningkatan fraksi volume 
fasa (Bi,Pb)-2223 menunjukkan pem-
bentukan sistem (Bi,Pb)-2223 yang baik 
(Hamadneh, Halim, and Lee 2006).
Impuritas senyawa Ca tetap muncul 
di sintering kedua dimungkinkan karena 
kedudukan ion Ca tergantikan oleh ion Mg 
(Hawa et al. 2012). 
Sistem kristal (Bi,Pb)-2223 yang 
diperoleh dari pola difraksi Gambar 1  ada-
lah orthorombik dengan parameter kisi a = 
5,4056 Å, b = 5,4055 Å, dan c = 37,12 Å 
(Dong et al. 2016).
Pengujian SEM-EDS
Pengamatan morfologi mikrostruktur 
benda uji BPSCCO doping Mg dilakukan 
dengan menggunakan Scanning Elektron 
Mikroscope (SEM). Pengambilan gambar 
benda uji oleh SEM dilakukan dengan me-
nembakkan elektron pada satu titik untuk 
melihat morfologi benda uji dengan per-
besaran 3000x. Perhitungan porositas dari 
benda uji dilakukan dengan menggunakan 
bantuan software ImageJ.
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Gambar 2. Morfologi benda uji superkonduktor dan mapping unsur Mg dengan perbesaran 3000x (a dan d) 
BPSCCO+MgO 1 x sintering, (b dan e) BPSCCO+MgO 2 x sintering, (c dan f) BPSCCO+MgO 3 x sintering
Gambar 2 menunjukan hasil SEM 
benda uji dengan perlakuan sintering satu 
kali, dua kali, dan tiga kali. Pengulangan 
sintering berulang pada benda uji me- 
nyebabkan perubahan ukuran keping butir 
yang semakin mengecil. Hal tersebut dapat 
dijelaskan bahwasanya sebagian Mg2+ 
tertahan di batas butir (Roumie et al. 2014) 
dan kelebihannya mampu mampu berdifusi 
ke dalam fasa (Bi,Pb)-2223 mensubtitusi 
Ca2+ (Hawa et al. 2012). Ion Mg2+ memiliki 
keelektronegatifan yang lebih besar dari- 
pada ion Ca2+ dalam unit sel, sehingga 
mampu meningkatkan lebih banyak 
oksigen masuk ke dalam material. Difusi 
oksigen menuju unit sel dalam butiran 
perlu melintasi batas butir, sehingga me-
mungkinkan konsentrasi oksigen di batas 
butir lebih tinggi daripada dalam butir. 
Batas butir yang lebih ter-doping tersebut 
berdampak pada pengurangan kopling in-
tergranular sehingga memperlemah tautan 
pada bahan tersubtitusi (Hawa et al. 2012). 
Penurunan ukuran butir ini dilaporkan 
dapat meningkatkan arus kritis benda uji 
(Winatapura et al. 2012)
Pengulangan sintering ketiga meng-
hasilkan struktur mikro dengan tekstur yang 
lebih baik dan lebih rapat. Butiran yang 
dihasilkan berbentuk kepingan kecil yang 
berlapis dengan pola yang lebih seragam. 
Homogenitas sampel juga terlihat lebih 
baik dengan porositas yang sedikit. Hasil 
ini terlihat lebih baik bila dibandingkan 
dengan kedua benda uji yang disinter satu 
atau pun dua kali. Pengulangan sintering 
tersebut menghasilkan peningkatan kese-
larasan morfologi kristal. Keselarasan ini 
berpengaruh baik pada kekuatan mekanik 
bahan (Dou et al. 1989).
Dengan menggunakan bantuan 
software ImageJ didapatkan persentase 
luas porositas untuk setiap benda uji yang 
ditunjukkan pada Tabel 2 berikut ini.
Tabel 2. Luas porositas benda uji BPSCMgCO
No Benda Uji
Proses 
Sintering 
(850°C, 30 jam)
Persentase 
Luas 
Porositas (%)
1 BPSCCO+MgO 1 kali 4,742
2 BPSCCO+MgO 2 kali 2,132
3 BPSCCO+MgO 3 kali 1,589
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Pada Tabel 2 terlihat bahwa persentase 
luas porositas berkurang seiring dengan 
banyaknya perlakuan sintering yang diberi- 
kan. Benda uji yang di-sintering 3 kali 
memiliki persentase luas porositas yang 
paling kecil, sehingga, bisa dipastikan, 
benda uji hasil sintering 3 kali memiliki 
sifat ketangguhan patah yang lebih besar 
daripada benda uji yang lain.
Dengan analisis EDS terlihat bahwa 
unsur Mg tersisa sekitar 3,82% atom 
bersama unsur lainnya pada sampel 
BPSCMgCO yang  di-sintering satu kali. 
Dengan ditambahkannya MgO ke dalam 
fase superkonduktor dapat memperbaiki 
sifat ketangguhan patah superkonduktor 
BPSCCO (Dou et al. 1989). Berikut ini 
ditampilkan persentase persebaran unsur 
hasil pengujian menggunakan EDS.
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Gambar 3. Grafik analisa kuantitatif persebaran 
unsur BPSCMgCO 1x sintering
Tabel 3. Persentase atom penyusun BPSCMgCO
No Unsur % Atom
1 O 32,64
2 Mg 3,82
3 Ca 12,65
4 Cu 33,84
5 Sr 10,62
6 Pb 1,46
7 Bi 4,97
KESIMPULAN
Proses sintering berulang memberikan 
pengaruh yang cukup signifikan  terhadap 
fasa dan porositas benda uji BPSCCO. Ber-
dasarkan analisis XRD, terjadi peningkat- 
an fraksi volume (Bi,Pb)-2223 dari 37% 
menjadi 68%. Berdasarkan analisis SEM, 
sintering berulang pada benda uji BPSCCO 
yang di-doping MgO memperkecil ukuran 
butir dan menurunkan luas porositas dari 
4,742% menjadi 2,132% hingga 1,589% 
untuk benda uji sintering 1 kali, 2 kali, dan 
3 kali.
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